Copie a I'intention de I'office elu (EO/US) PCT/FR00.0130S 

TRAITL £ COOPERATION EN MATI. .E DE BREVETS 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D'UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 


Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
Rhodia Services 
Direction de la Propriete 
Industrielle 

Centre de Recherches de Lyon 
B.P. 62 

F-69192 Saint-Fons 
FRANCE 


Date d'expedition (jour/mois/annee) 

21 mars 2001 (21.03.01) 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
R99075 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande internationale no 
PCT/FROO/01809 


Date du depot international Gour/mois/annee) 
28juin2000 (28.06.00) 



1. Le 
X 


s renseignements suivants etaient enregistres en ce qui concerne: 
le deposant | j I'inventeur | | le mandataire [ | le representant commun 


Nom et adresse 

RHODIA FIBER AND RESIN 
INTERMEDIATES 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 
FRANCE 


Nationalite (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de telephone 
01 47 68 12 34 


no de telecopieur 
01 47 68 19 11 


no de teleimprimeur 


2. Le Bureau international notifie au deposant que le changement indique ci-apres a ete enregistre en ce qui concerne: 
| ] la personne X le nom | | I'adresse \~~\ la nationality [ ' ] le domicile 


Nom et adresse 

RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 
FRANCE 


Nationalite (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (norn de I'Etat, ( 
FR 


no de telephone 
01 47 68 12 34 


no de telecopieur 
01 47 68 19 11 


no de teleimprimeur 


3. Observations complementaires, le cas echeant: 




4. Une copie de cette notification a ete envoyee: 
j~X~| a I'office recepteur [^] aux offices designes concernes 
[ I a I'administration chargee de (a recherche internationale | X| aux offices elus concernes 
| X | a I'administration chargee de I'examen preliminaire international | | autre destinataire: 


Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Colombettes 
1211 Geneve 20, Suisse 

no de telecopies (41-22} 740.14.35 


Fonctionnaire autorise: 

H. Zhou 
no de telephone (41 -22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003911298 



Copie a Hntention de 1'office elu (EO/US) PCT/FR00/01809 

TRAITE ,£ COOPERATION EN MATIL..E DE BREVETS 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D'UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 


Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
nnouia oervices 
Direction de la Propriete 
Industrielle 

Centre de Recherches de Lyon 
B.P. 62 

F-69192 Saint-Fons 
FRANCE 


Date d'expedition (jour/mois/annee) 
26 mars 2001 (26.03.01) 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
R99075 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande internationale no 
PCT/FR00/01809 


Date du depot international (jour/mois/ann^e) 
28 juin 2000 (28.06.00) 



1. Les renseignements suivants etaient enregistres en ce qui concerne: 

| | le mandataire | | le representant commun 



le deposant 



nventeur 



Nom et adresse 

RHODIA FIBER AND RESIN INTERMEDIATES 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 

FRANCE j 


Nationality (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de telephone 
01 47 68 12 34 


no de telecopieur 
01 47 68 19 11 


no de teleimprimeur 


2. Le Bureau international notifie au deposant que le changement indique ci-apres a ete enregistre en ce qui concerne: 
| "| la personne X le nom X 1'adresse | ^] la nationality | [ le domicile 


Nom et adresse 

RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES 
Avenue Ramboz 
F-69190 Saint-Fons 
FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de telephone 
01 47 68 12 34 


no de telecopieur 
01 47 68 19 11 


no de teleimprimeur 



3. Observations complementaires, le cas echeant: 



4. Une copie de cette notification a ete envoyee: 

| X | a I'office recepteur | | aux offices designes concernes 

| a I'administration chargee de la recherche internationale | X| aux offices elus concernes 

[ X| a I'administration chargee de I'examen preliminaire international [^"] autre destinataire: 



Bureau international de I'OMPI 
34, chemin des Colombettes 
1211 Geneve 20. Suisse 



no de telecopieur (41-22) 740.14.35 



Fonctionnaire autorise: 

Fiona DOHERTY 
no de telephone (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 



003920872 



PCT/FROO/01809 



TRAITE L_ COOPERATION EN MATIEh^ DE BREVETS 




Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 


PPT 


Destinataire: 




Commissioner 


NOTIFICATION D'ELECTION 


US Department of Commerce 




United States Patent and Trademark 


(regie 61.2 du PCT) 


Office, PCT 


2011 South Clark Place Room 




CP2/5C24 




Arlinaton VA 22202 


Date d'expedition (jour/mois/annee) 


ETATS-UNIS D'AMERIQUE 


09 mars 2001 (09.03.01) 


en sa qualite d'office elu 


Demande internationale no 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 


PCT/FROO/01809 


R99075 


Date du depot international 0*our/mo is/an nee) 


Date de priorite (jour/mois/annee) 


28juin 2000 (28.06.00) 


29juin 1999 (29.06.99) 


Deposant 




FELIX, Albert etc 




1. L'office designe est avise de son election qui a ete faite: 




fx] dans la demande d'examen preliminaire international presentee a I'administration chargee de I'examen preliminaire 


international le: 




24 janvier 2001 (24.01.01) 


dans une declaration visant une election ulterieure deposee aupres du Bureau international le: 


2. Selection | X | a ete faite 




| | n'a pas ete faite 




avant I'expiration d'un delai de 19 mois a compter de la date de priorite ou, lorsque la regie 32 s'applique, dans le delai vise 


a la regie 32.2b). 






Fonctionnaire autorise 


Bureau international de 1'OMPI 




34, chemin des Colombettes 


Kiwa Mpay 


1211 Geneve 20, Suisse 


no de teiecopieur: (41-22) 740.14.35 


no de telephone: (41-22) 338.83.38 


Formulaire PCT/IB/331 Quillet 1992) 


FR0001809 




PCT/FR00/0T809 



Tf^lI^g^Qg^MJiQIH^MMATIERE DE BREVETS 




Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



\ • *-jz?S£** -** T*^***". ■■***."* r* ** . * 

NOTIFICATION DE L'ENREGISTREMENT 
D'UN CHANGEMENT 

(regie 92bis.Tet r - -- 
- instruction administrative 422 du PCT) ~ ■ 


Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
Rhodia Services 
Direction de ia Propriete 
Industrieile 

Centre de Recherches de Lyon 

b.p.62 -2AVR 

F-69192 Saint-Fons c Hvn - 

FRANCE 


Date d' expedition (j our/mo is/an nee) 

26 mars 2001 (26.03.01 ) V - 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
R99075 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 
PCT/FR00/01809 


Date du d&pdt international Q'our/mois/annee) 
28 juin 2000 (28.06.00) 



20C 



Nom et adresse 


Nationality (nom de I'Etat) 


Domicile (nom de I'Etat) 


RHODIA FIBER AND RESIN INTERMEDIATES 
25, quai Paul Doumer 
F-92408 Courbevoie Cedex 
FRANCE 


FR 


FR 


no de telephone 
01 47 68 12 34 




no de telecopieur 






01 47 6819 11 






no de te!6imprimeur 



1.. Les renseignements suivants etaient enregistres en ce qui concerne 

•*3» 



le deposant 



inventeur 



[ | le mandataire j~ j le representant commun 



2. Le Bureau international notifie au deposant que le changement indique ci-apres a ete enregistre en ce qui concerne: 



I personne 



X I le nom, :^ 



I'adresse 



□ 13 



nationality 



□ * 



domicile 



Nom et adresse , , .^».^S^sSSt% - -.. 

RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES' 
Avenue Ramboz ,-- v^ .-K- r f^-^ • - 

F-691 90 Saint-Fons ; . 

FRANCE Trr*:*^'-- 



Nationality (nom de I'Etat) 


Domicile (nom de I'Etat) 


FR 


FR 


no de telephone 




01 47 68 12 34 




no de telecopieur 




01 47 68 19 11 




no de teleimprimeur 



3. Observations complements ires, le cas echeant: 



4. Une co pie de cette notification a ete envoyee: 

| X| a 1'offlce recepteur — — = — . | | aux offices designes concernes 

j | a ('administration chargee de la recherche internationale | X| aux offices elus concernes 

| X | a ('administration chargee de I'examen preliminaire international [ ] autre destinataire: 







Bureau international de I'OMPT 
34, chemin des Colombettes V 
1211 Geneve 20, Suisse \'h 


Fonctionnaire.aut rise: ^/ 
Fiona DOHER"H 

no de telephone (41-22) 338.83.38 


kr-. 


-■- — * * — - -Je^^^^z^t^t^^^^ ?£-r. - - 

no de te!6copieur (41-22) 740:T435~ p^^* V-^! »- ;;: 



* V F rmulaire RCX/l^B^OS ^3^^^ / " / : ^ : * 7' 

- . ■ — - -"^c'^S tU£^££&r~ T i*3gg£?* V~ •' ^/^. T * — ~ 



003920872 





PCT 



TRAITE DE COOPERATION EN M ATI ERE DE BREVETS 

Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



WCf0l700557^ 
PCT/FROO/01809 



AVIS INFORMANT LE DEPOSANT DE LA 
COMMUNICATION DE LA DEMANDE 
INTERNATIONALE AUX OFFICES DESIGNES 



_(r6gle 47.1.C), premiere phrase, du PCT) 



Date d'expedition (jour/mois/annee) 

04janvier2001 (04.01.01) 



Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
Rhodia Services 
Direction de la Propriete 
Industrielle 

Centre de Recherches de Lyon 
B.P. 62 

F-69192 Saint-Fons 
FRANCE 

REPU 12 JAN. 2001 



Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
R99075 


AVIS IMPORTANT 


Demande Internationale no Date du depot international (jour/mois/annee) 
PCT/FROO/01809 28 juin 2000 (28.06.00) 


Date de priorite (jour/mois/annee) 
29 juin 1999 (29.06.99) 


Deposant 

: " "RHODIA FIBER AND RESIN INTERMEDIATES etc 



1. II estnotifie par la presente qu'a la date indiquee ci-dessus comme date d'expedition de cet avis, le Bureau international a 
communique, comme le prevoit Particle 20, la demande Internationale aux offices designes suivants: 

KR,US 



Conformement a la regie 47.1.c), troisieme phrase, ces offices acceptent le present avis comme preuve determinate 
du fait que la communication de la demande internationale a bien eu lieu a la date d'expedition indiquee plus haut, et le 
deposant n'est pas tenu de remettre de copie de la demande internationale a ('office ou aux offices designes. 

2. Les offices designes suivants ont renonce a I'exigence selon laquelle cette communication doit etre effectuee a cette date: 
BR^Y^CN^EPJDJNJP^PL^RO^RU^SG^K^A^N 



La communication sera effectuee seulement sur demande de ces offices. De plus, le deposant n'est pas tenu de remettre 
de copie de ia demande internationale aux offices en question (regie 49.1)a-bis)). 

3. Le present avis est accompagne d'une copie de la demande internationale publiee par le Bureau international le 
- 04 janvier2001 (04.01.01) sous le numero WO 01/00557 

RAPPEL CONCERNANT LE CHAPITRE II (article 31.2)a) et regie 54.2) 

Si le deposant souhaite reporter I'ouverture de la phase nationale jusqu'a 30 mois (ou plus pour ce qui concerne certains 
offices) a compter de ia date de priorite, la demande d'examen preliminaire international doit etre presentee a 
I'administration com pete nte chargee de I'examen preliminaire international avant ('expiration d'un delai de 19 mois a 
compter de la date de priorit6. 

II appartient exclusivement au deposant de veiller au respect du delai de 19 mois. 

II est a noter que seul un deposant qui est ressortissant d'un Etat contractant du PCT lie par le chapitre II ou qui y a son 
domicile peut presenter une demande d'examen preliminaire international. 

RAPPEL CONCERNANT L'OUVERTURE DE LA PHASE NATIONALE (article 22 ou 39.1)) 

Si le deposant souhaite que la demande internationale procede en phase nationale, il doit, dans le delai de 20 mois ou 
de 30 mois, ou plus pour ce qui concerne certains offices, accomplir les actes mentionnes dans ces dispositions aupres 
de chaque office designe ou elu. 
' Pourd'autres informations importantes concernant les delais et les actes a accomplir pour Touverture de la phase 
nationale, voir 1'annexe du formulaire PCT/IB/301 (Notification de la reception de I'exemplaire original) et le volume II 
du Guide du deposant du PCT. 





\7\ / Bureau international de TOMPI 

••ffef - ; r y-? : - 34, chemin des Colombettes 
* .„.. : 1211 Geneve 20, Suisse 


Fonctionnaire autorise 

J. Zahra -•; 

no de telephone (41-22) 338.83.38 


no de t6leco'pieur {41 -22) 740.1 4.35 




3744320 — 



TRAIT ET5E COOPERATION EN MATI 

rep £.2$ 2001 mm 



JMFROO/01809 



DEiBREVETS 



Expediteur: le BUR EALPI NTER NATIONAL - V 



PCT 



INFORMATIONS RELATIVES AUX 
OFFICES ELUS QUI ONT RECU 
NOTIFICATION DE LEUR ELECTION 

(regie 61.3 duPCTK. 



Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
Rhodia Services 
Direction de la Propriete 
Industrielle 

Centre de Recherches de Lyon 
. B.P.62 .r.— 
F-69192 Saint-Fons 



Date d'exp6d"rtion (jour/mois/ann6e) 

09 mars 2001 (09.03.01) 


FRANCE 




Reference du dossier du deposantou du mandataire 
R99075 


INFORMATION IMPORTANTE 


Demande Internationale no 
PCT/FR00/01809 


Date du depot international (jour/mois/ann6e) 
28 juin 2000 (28.06.00) 


Date de priorit6 (jour/mois/annee) 

. 29 juin 1999 (29.06.99) 


Deposant 

RHODIA FIBER AND RESilM INTERMEDIATES etc :..r^wr. ~ -. 



1. Le ddposant est informe que le Bureau international a, conformement a I'article 31.7), notifie a chacun des offices suivants 
son election: 

EP lAT^^CH^DE^DK^ES^FUFR^GB^RJEJT^LU^MCNL^PT^SE 
National :CA,CN,CZJP,KR,PL,RO,RU,SK,US 

2. Les offices sutvants ont re nonce a ('exigence selon laqueile Ms sont notifies de leur election; la notification de leur election 
leur sera envoyee par le Bureau international seulement a leur demande: 

National :BR,BY,ID,IN,SG,UA,VN 

3. II est rappeie au d6posant qu'il doit aborder la "phase nationale" aupres de chacun des offices mentionnes ci-dessus avant 
I' expiration d'un delai de 30 mois a compter de la date de priorite. Pour ce fa ire, il doit payer la ou les taxes nationales et 
remettre, si elle est prescrite, une traduction de la demande Internationale (article 39.1 )a) ainsi que, le cas echeant une 
traduction de toute annexe du rapport d'examen preliminaire international (article 36.3)b) et regie 74.1). 

Certains offices ont fixe des d6lais superieurs au delai mentionne ci-dessus. Pour des renseignements detaiiISs au sujet des 
delais applicables et des actes a accomplir a f'ouverture de la phase nationale aupres d'un office donne, voir le volume II du 
Guide du deposant du PCT. 

L'ouverture de la phase regionale europeenne est differed jusqu'a r expiration d'un delai de 31 mois a compter de la date de 
priorite pour la totalite des Etats designes aux fins de Tobtention d'un brevet europeen. 



Bureau international de POMP1 
34, chemin des Colombettes 
121 1 Geneve 20, Suisse 



no de telecopies (41-22) 740.14.35 



Fonctionnaire autorise: 

Kiwa Mpay - f*/* 



no de tdlephone (41 -22) 338.83.38 : %: 1 * < - 



Formulaire PCT7IB/332 (septembre 1997) 




TRABTE DE COOPERATION EN RflATlERE DE BREVETS 



(A 



Exp§diteun L'ADMINISTRATION CHARGEE DE 

L'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Destinataire: 

ESSON, Jean-Pierre 
RHODIA SERVICES 
Dir. Propriete Industrielle 
Centre de Recherches de Lyon 
BP. 62 

F-69192 Saint-Fons Cedex 
FRANCE 


PCT 

NOTIFICATION DE TRANSMISSION DU 
RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE 
INTERNATIONAL 

(r6gle71.1 du PCT) 


Date d'exp6dition 

Qour/mois/ann6e) 1 7.04.2001 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
R99075 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande intemationale No. 
PCT/FR00/01809 


Date du depot international Qour/mois/annde) 
28/06/2000 


Date de priorite Qour/mois/ann6e) 
29/06/1999 


D6posant RFCM 19 AVR 2Q01 

RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES r^c^i_J i o «vn. CWI 



II est notifi§ au d6posant que I'administration chargee de Pexamen preliminaire international a etabli le rapport 
d'examen preliminaire international pour la demande intemationale et le lui transmet ci-joint, accompagne, le 
cas echeant, de ces annexes. 



2. Une copie du present rapport et, le cas echeant, de ses annexes est transmise au Bureau international pour 
communication k tous les offices elus. 



3. Si tel ou tel office 6lu Pexige, le Bureau international etablira une traduction en langue anglaise du rapport (k 
I'exclusion des annexes de celui-ci) et la transmettra aux offices interesses. 



4. RAPPEL 

Pour aborder la phase nationale aupr&s de chaque office elu, le d6posant doit accomplir certains actes (d6pot 
de traduction et paiement des taxes nationales) dans le d6lai de 30 mois a compter de la date de priorite (ou 
plus tard pour ce qui concerne certains offices) (article 39.1) (voir aussi le rappel envoye par le Bureau 
international dans le formulaire PCT/IB/301). 



Losrqu'une traduction de la demande intemationale doit etre remise a un office elu, eile doit comporter la 
traduction de toute annexe du rapport d'examen preliminaire international. II appartient au deposant d'6tablir la 
traduction en question et de la remettre directement a chaque office elu interesse. 

Pour plus de precisions en ce qui concerne les delais applicables et les exigences des offices elus, voir le 
Volume II du Guide du deposant du PCT. 



Nom et adresse postale de I'adminstration chargee de I'examen 
preliminaire international 


Fonctionnaire autorise 




— Office europeen des brevets 


Roche, S 




ijVV 080298 Munich 


ig/' T6l. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 






Fax: +49 89 2399 - 4465 


T6I.+49 89 2399-8031 





Formulaire PCT/IPEA/416 (juHIet 1992) 



TRAIT^E COOPERATION EN MAT^E DE BREVETS 

PCT 

RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



Reference du dossier du dSposant ou du 
mandataire " 

R99075 


voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER preliminaire international (formulaire PCT/IPEA/416) 


Demande Internationale n° 
PCT/FR00/01809 


Date du depot intemationai Qour/mois/ann6e) 
28/06/2000 


Date de priorite Q'our/mois/ann6e) 
29/06/1999 


Classification Internationale des brevets (CIB) ou a la fois classification nationaie et CIB 
C07C51/42 


Deposant 

RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES 



1 . Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a I'article 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 5 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
et6 modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
1'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et Instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 
I S Base du rapport 



II 


□ 


Priorite 


III 


□ 


Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activrte inventive et la possibility 
d'application industrieile 


IV 


□ 


Absence d'unite de I'invention 


V 




Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrieile; citations et explications a I'appui de cette declaration 


VI 


□ 


Certains documents cites 


VII 


□ 


Irregularites dans la demande internationale 


VIII 


□ 


Observations relatives a la demande internationale 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
internationale 

24/01/2001 


Date d'achevement du present rapport 
17.04.2001 


Nom et adresse postale de ('administration chargee de 
I'examen preliminaire intemationai: 

^ Office europeen des brevets 
>M1 D-80298 Munich 

Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 
Fax: +49 89 2399 - 4465 


Fonctionnaire auto rise ■ /tf*******^ 
Kurlandczyk, A (C )) 

N° de telephone +49 89 2399 8332 ^ 



Formulaire PCT/I PEA/409 (feuille de couverture) (janvier 1994) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande Internationale n° PCT/FR00/01 809 



I. Base du rapport 

1 . En ce qui concerne les elements de la demande internationaie {les feuilles de remplacement qui ont ete remises 
a I'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'article 14 sont considerees dans le present 
rapport comme "initialement dSposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'eiles ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

1-4 version initiale 

Revendications, N°: 

1 -8 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiqu£s ci-dessus etaient & la disposition de I'administration ou 
lui ont ete remis dans la langue dans laquelle la demande internationaie a et£ d6pos£e, sauf indication contraire 
donn£e sous ce point. 

Ces elements etaient a la disposition de I'administration ou lui ont 6te remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationaie (selon la rfcgle 23.1(b)). 

□ la langue de publication de la demande internationaie (selon la rfcgle 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationaie (selon la r£gle 55.2 ou 
55.3). 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulgu6es dans la demande 
internationaie (le cas echeant), I'examen preliminaire internationaie a ete effectu£ sur la base du listage des 
sequences : 

□ contenu dans la demande internationaie, sous forme ecrite. 

□ depose avec la demande internationaie, sous forme d£chiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement k I'administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a I'administration, sous forme dSchiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par £crit et fourni ulterieurement ne va pas au-del& 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques a 
celles du listages des sequences Presente par ecrit, a ete fournie. 

4. Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n 03 : 

□ des dessins, feuilles : 



Formmaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VIII, feuille 1) GuiUet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemat onale n° PCT/FR00/01 809 



ions, qui ont ete considerees 
est indique ci-apres (r^gle 



doit etre indiquee au point 1 et 



5. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des modifica 
comme allant au-del& de Pexpose de I'invention tel qu'il a ete depose, comrm 
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Nouveaute 

Activity inventive 



Oui : Revendications 1 -8 

Non : Revendications 
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Possibility d'application industrielle Oui: Revendications 1-8 
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2. Citations et explications 
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Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventiv 
et la possibility d'application industrielle; citatijons et explications a I'appui de 
cette declaration 

Le procede selon la revendication 1 differe du prodede connu de US 5 471 001 D1 en 
ce que la dispersion et une agitation des cristaux en milieu liquide ont lieu sur les 
cristaux recueillis en sortie de cristallisation alors cue selon le procede connu de D1 
une agitation ultrasonique est effectuee sur une liqueur-mere contenant de I'acide 
adipique dissout et des cristaux naissants. Le procede selon la revendication 1 est j 
nouveau. 

Les cristaux obtenus selon le procede D1 presente nt une bonne coulabilite et un faible 
mottage. Partant de D1 le probleme a la base de I' nvention est de foumir un autre i 
procede presentant les memes avantages que celui de D1 . 

II n'a pas dedication dans I'etat de la technique mpntrant qu'en effectuant une agitation 
en milieu liquide de cristaux en sortie de cristallisation au lieu d'une agitation 
ultrasonique de cristaux naissants on pourrait obtenir une solution de ce probleme. 
Le procede selon la revendication 1 satisfait done aux exigences des Art 33(2) et (3) 
PCT. 
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PROCEDE DE FABRICATION D'ACIDE ADIPIQUE 

La presente invention concerne un procede de fabrication d'acide adipique, 
plus particulierement de cristaux d'acide adipique. 
5 Elle est relative plus concretement a un procede de traitement des cristaux d'acide 

adipique obtenus en sortie de cristallisation. 

L'acide adipique est un grand produit intermediaire, notamment dans le domaine 
des poiymeres et plus particulierement du polyarnide et dans la synthese des 
polyurethanes. 

10 L'acide adipique est en general synthetise par oxydation par Pacide nitrique d'un 

melange cyciohexanone/cyclohexanol en presence de catalyseurs d'oxydation comme le 
vanadium et le cuivre. 

L'acide adipique est recupere et purifie par des operations successives de 
cristallisation. 

15 Au cours de ces operations, Pacide adipique est notamment separe des autres 

acides dicarbdxyliques formes comme Pacide glutarique, Pacide succinique. 

Les cristaux d'acide adipique produits en sortie de cristallisation sont generalement 
de forme oblongue et de surface tres irreguliere. 

L'acide adipique est generalement stocke dans des futs ou containers de grandes 
20 dimensions et eventuellement transporte sur le lieu de son utilisation par exemple les 
installations de fabrication de polyarnide ou de sel adipate d'hexamethylene diamine. 

Au cours de ce stockage et eventuellement transport, il se produit souvent un 
mottage, c'est-a-dire un collage de plusieurs cristaux entre eux. Ce phenomene est tres 
penalisant car il diminue fortement la coulabilite de Pacide adipique lors de Palimentation 
25 des cristaux dans les installations par exemple de polymerisation. 

Le brevet US 5 471 001 propose un procede particulier de cristallisation de Pacide 
adipique avec utilisation d'ultra-sons. Les cristaux obtenus presentent une meilleure 
coulabilite et une faculte de "mottage" plus faible au cours du stockage et du transport. 
Un des buts de la presente invention est de proposer un procede permettant la 
30 fabrication de cristaux d'acide adipique presentant une forme et un etat de surface 

particuliers pour obtenir une bonne coulabilite lors du chargement ou du dechargement, 
ou plus generalement du transport de ces cristaux, et une faculte de "mottage" diminuee. 

A cet effet, Pinvention propose un procede de fabrication de cristaux d'acide 
adipique consistant a traiter les cristaux obtenus apr" s cristallisation selon un procede 
35 comprenant les etapes de disperser lesdits cristaux dans un milieu liquide, d'agiter ledit 
milieu liquide pendant une duree determinee pour obtenir la form et P 'tat d surface 
des cristaux desires, puis a s ' parer lesdits cristaux trait ' s dudit milieu liquid . 
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Selon une autre caracteristique de Tinvention le milieu iiquide est de preference de 
I'eau ou un melange eau/acide acetique en toutes proportions. 

Les conditions de temperature pour la mise en aeuvre de ce traitement, 
et notamment pendant I'etape d'agitation du milieu Iiquide ne sont pas critiques. 
5 Toutefois, il est preferable que dans le domaine de temperature choisi, la solubilite 

de Tacide adipique dans le milieu Iiquide reste faibie, par exemple a une valeur inferieure 
a, environ, 2 g/i a 20°C. Le domaine de temperature prefere de Tinvention est compris 
entre 20°C a 70°C, avantageusement entre 20°C et .60°C. 

Dans certains cas, il pourra etre avantageux de refroidir le milieu Iiquide a une 
10 temperature inferieure a 20°C, avant de separer les cristaux dudit milieu Iiquide. 

De meme, la puissance de I'agitation devra etre suffisante pour eviter des gradients 
de concentration trap importants en acide adipique ou autres composes contenus dans 
le milieu. Toutefois, cette puissance ne devra pas etre trop eleve pour eviter de casser 
les cristaux. 

15 Selon une nouvelle caracteristique de invention, la concentration ponderale en 

cristaux d'acide adipique dans le milieu Iiquide est superieure a 5 % (rapport masse 
solide/ masse solide + masse Iiquide) et avantageusement entre 5 % et 60 % en poids. 

La concentration en cristaux peut avoir une influence sur le resuttat du traitement. 
En effet, plus le nombre de cristaux est important, plus Teffet de lissage de la surface de 
20 ceux-ci pourra etre important. Toutefois, une concentration trop elevee peut etre nefaste 
au procede car elle ne permettra pas d'obtenir un effet de lisssage correct, et peut 
entrainer une agglomeration de cristaux entre eux. 

Selon Tinvention, il est preferable que les cristaux decide adipique destines a etre 
disperses presentent une taille moyenne comprise entre 100 ^m et 1000 jim, 
25 avantageusement entre 200 et 700 pm. 

Ces cristaux peuvent etre soumis a un broyage prealable, si leur taille moyenne 
apres cristallisation est trop elevee. 

Apres traitement selon le procede, les cristaux ont une taille moyenne comprise 
entre 50 jim et 1 000 jim environ. 
30 Toutefois, les tailies moyennes precisees ci-dessus ne sont iridiquees qu'a titre 

dlllustration et correspondent aux domaines preferentieis. Le procede de Tinvention peut 
egalement s'appliquer a des cristaux de taille moyenne inferieure ou superieure. 

Selon un mode de realisation prefere de Tinvention, le traitement des cristaux est 
obtenu par mise en mouvement du milieu Iiquide. Cette mise en mouvement du milieu 
35 Iiquide peut *tre une agitation de celui-ci realisee par un ou plusieurs agitateurs 

presentant des formes de mobil vari 'es et classiquement utilisees dans le domaine de 
Tagitation des suspensions. 
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Pour ameliorer I'effeit du traitement, des chicanes peuvent etre disposees dans le 
reacteur contenant le milieu liquide. 

Cette mise en mouvement du milieu liquide paut egalement etre obtenue par une 
mise en rotation du milieu liquide dans un dispositif du type essoreuse ou centrifugeuse. 
5 Enfin de maniere generate, Pinvention comprend tous les moyens et dispositifs 

capables de mettre en mouvement un liquide dans un reacteur ou une cuve. En effet, 
d'autres installations ou dispositifs que ceux decrits ci-dessus pourraient etre utilises 
sans sortir pour cela du cadre de Pinvention. 

Par aiileurs, le procede de Pinvention permet accessoirement de realiser un lavage 
10 des cristaux d'acide adipique. Ainsi, la teneur en acide nitrique est fortement diminuee. 

Les cristaux d'acide adipique traites selon le procede de Pinvention presente une 
forme de galet a surface lisse. Les galets ont des formes variees, notamment obiongues 
ne presentant aucune arete vive. 

Les cristaux ainsi traites presentent une faible tendance au mottage. En outre, !eur 
15 forme sans arete vive et leur surface lisse permettant d'obtenir un deplacement aise d'un 
agglomerat par rapport a Pautre quand ils sont isoles du milieu liquide et seches. 

De ce fait, les cristaux d'acide adipique obtenus par le procede de Pinvention 
presentent une excellente coulabilite et une tres faible faculte de mottage. 

II est done possible de stocker et transporter ces produits pendant des durees 
20 longues et dans des conditions d'atmosphere non controlees. 

Le remplissage des containers de stockage et de transport est aise ainsi que le 
destockage ou Palimentation dans des reacteurs. 

L'invention sera mieux illustree au vu des exemples ci-dessous donnes uniquement 
a titre indicatif et en reference aux figures annexees dans lesquelles : 
25 - la figure 1 represente une vue realisee au microscope a balayage electronique 

avec un facteur de grossissement de 20, tfun echantillon de cristaux tfacide adipique 
non traite par le procede de Pinvention, et 

- la figure 2 represente une vue realisee au microscope a balayage elecronique 
avec un facteur de grossissement de 20 d'un echantillon des cristaux represents a la 
30 figure 1 apres traitement par le procede de Pinvention. 

Des cristaux d'acide adipique obtenus par cristallisation a partir d'une solution 
aqueuse d'acide adipique ont une taille moyenne de 600 pm. La forme de ces cristaux 
est illustree a la figure 1. Ces cristaux forment des blocs de forme oblongue presentant 
35 une surface tres irreguliere comprenant des petits grains coiles ou agglomeres en 
surface et de nombreuses fissures ou cavrtes. 200 g de cristaux sont disperses dans 
330 g d'eau contenue dans un cuve equipee d'un agitateur. La concentration des 
cristaux dans le milieu liquid est de 40 % en poids. 
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4 

Le melange est maintenu sous agitation pendant une heure a une temperature de 

25°C. 

Apres filtration et sechage en lit fluidise a 100°C pendant une heure, les cristaux 
d'acide adipique obtenus presentent une tailie moyenne de 600 pm. 
5 L'aspect de ces cristaux, illustre par la figure 2, demontre clairement I'effet du 

procede de I'invention. En effet, les cristaux ont toujours une forme de galet oblongue, 
mais leur surface est lisse avec peu de particuies collees. 

Apres un stockage des cristaux dans un emballage classique pendant plusieurs 
jours dans une atmosphere normale, leur alimentation dans un reacteur n'a pose aucun 
10 probleme. Aucune agglomeration ou mottage n'a ete constate. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede de fabrication de cristaux d'acide adipique a partir d'acide adipique 
obtenu par cristallisation caracterise en ce qu'H consiste a disperser les cristaux d'acide 
adipique recueillis en sortie de cristallisation dans un milieu liquide, en agitant ledit milieu 
liquide puis a separer lesdits cristaux dudit milieu liquide. 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le milieu liquide est de 
I'eau ou un melange eau/acide acetique. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que la temperature du 
milieu liquide est comprise entre 20°C et 70°C. 

4 - Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce que la 
concentration ponderale en acide adipique dans le milieu liquide est superieure ou egale 
a 5%. 

5 - Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que la concentration 
ponderale en acide adipique dans le milieu liquide est comprise entre 5 % et 60 %. 

6 • Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les 
cristaux d'acide adipique avant dispersion ont une taiile moyenne comprise entre 100 ^m 
et 1000 ^m. 

7 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les 
cristaux separes de la dispersion ont une taiile comprise entre 50 jtm et 1000 jim. 

8 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le 
milieu liquide est refroidi avant la separation des cristaux traites. 
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RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERlNATJONAL 

(article 36 et regie 70 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou du 
mandataire 

R99075 


voir la notification de transmission du rapport d'examen ; 
POUR SUITE A DONNER preliminaire international (formulaire PCT/1PEA/416) 


Demande intemationaie n° 


Date du depot international (jour/mois/anne'e) 


Date de priorite (jour/mo'ts/annee) 


PCT/FR00/01809 


28/06/2000 


29/06/1999 i 


Classification intemationaie des brevets (CIB) ou a la fois classification nationale et CIB 
C07C51/42 


Deposant 






RHODIA POLYAMIDE INTERMEDIATES 





1 . Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a Particle 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 5 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ II est accompagne dANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des dessins qui ont 
ete modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
I'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 
I S Base du rapport 



d'application industrielle 
Absence d'unite de ['invention 

Declaration motivee selon Particle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventiv 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

Certains documents cites 

Irrdgularites dans la demande intemationaie 

Observations relatives a la demande intemationaie 



II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 


□ 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
intemationaie 

24/01/2001 



Date d'achevement du present rapport 
17.04.2001 



Norn et adresse postale de i'administration chargee de 
i'examen preliminaire international: 

Office europeen des brevets 

D-80298 Munich 
Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: +49 89 2399 - 4465 



Fonctionnaire autorise 

Kurtandczyk, A 

N° de telephone +49 89 2399 8332 




Formulaire PCT/IPEA/409 (feuille de couverture) (janvier 1994) 



RAPPORT D'EXAMEN 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL Demande Internationale n° PCT/FR00/01 809 

I. Base du rapp rt 

1 . En ce qui concerne les elements de la demande international (ies feuilles de remplacement qui ont ete remises 
a I'office recepteur en reponse a une invitation faite conformement a I'articie 14 sont considerees dans le present 
rapport comme "initialement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'effes ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 17)): 

Description, pages: 

1 -4 version initiale 

Revendications, N°: 

1-8 version initiale 



2. En ce qui concerne la langue, tous les elements indiques ci-dessus etaient a la disposition de Padministration ou 
lui ont 6te remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a 6t6 deposee, sauf indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces §l6ments etaient & la disposition de I'administration ou lui ont 6t6 remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche internationale (selon la regie 23.1(b)). 

□ la langue de publication de fa demande internationale (selon la regie 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire internationale (selon la regie 55.2 ou 
55.3). 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 
internationale (le cas echeant), I'examen preliminaire internationale a 6te effectue sur fa base du listage des 
sequences : 

□ contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

□ depose avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement & I'administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement k I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ulterieurement ne va pas au-del& 
de la divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques k 
celles du listages des sequences Presents par 6crit, a ete fournie. 

4. Les modifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n 05 : 

□ des dessins, feuilles : 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-Vlil, feuille 1) Quillet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



! 



Demande intemationale n° PCT/FR00/01 809 



5. □ Le present rapport a 6te formula abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont ete considerees 
comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres (regie 



(Toute feuille de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquee au point 1 et 
annexee au present rapport) 

6. Observations complementaires, le cas echSant : 



V. Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibility 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 



70.2(c)) : 



1. 



Declaration 



Nouveaute 



Oui : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



1-8 



Activite inventive 



Oui : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



1-8 



Possibility 



d'application industrielle Oui : 

Non : 



Reyendications 
Revendications 



2. 



Citations et explications 
voir feuille separee 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VHI, feuille 2) fluillet 1998) 



RAPPORT D'EXAMEN Demande Internationale n° PCT/FR00/01 809 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Cone rnant I point I 
Base du rapport 

Les pieces suivantes de la demande servent de fondement a I'examen: 

Dans la version pour les Etats contractants: 

AT BE CH DE DK ES Fl FR GB GR IT IE LI LU MC NL PT SE 

Description, pages: 

1 -4 version initiale 

Revendications, N°: 

1-8 version initiale 



Concernant le point V 

Declaration motivee selon larticle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventiv 
et la possibility ^application industrielle; citations et explications a I'appui de 
cette declaration 

Le procede selon la revendication 1 differe du procede connu de US 5 471 001 D1 en 
ce que la dispersion et une agitation des cristaux en milieu liquide ont lieu sur les 
cristaux recueillis en sortie de cristallisation alors que selon le procede connu de D1 
une agitation ultrasonique est effectuee sur une liqueur-mere contenant de Tacide 
adipique dissout et des cristaux naissants. Le procede selon la revendication 1 est 
nouveau. 

Les cristaux obtenus selon le procede D1 presentent une bonne coulabilite et un faible 
mottage. Partant de D1 le probleme a la base de I'invention est de fournir un autre 
procede presentant les memes avantages que celui de D1. 

II n'a pas Vindication dans I'etat de la technique montrant qu'en effectuant une agitation 
en milieu liquide de cristaux en sortie de cristallisation au lieu d'une agitation 
ultrasonique de cristaux naissants on pourrait obtenir une solution de ce probleme. 
Le procede selon la revendication 1 satisfait done aux exigences des Art 33(2) et (3) 
PCT. 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



A. CLASSEMEN1 Dt i L OBJET OE LA DEMANDE ' 

CIB 7 C07C51/42 C07C51/47 C07C55/14 



Selon la classification Internationale des bre vets (OB) ou a la fois selon la d assign natio n^ et la CIS 
a DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Demi Internationale No 

PCT/FR 00/01809 



cfST^cSft C ° nSUft6e * daSSfiCati0n 33 E Symb0,es * Yemeni)" 



Documentation consuJtee autre que la documentation minimaJe dans la I 



mesure oil ces documents reievenl des domaines sur lesquels a porte la recherche 
Base de donnees eiectron.que consuttee au cours de ta recherche international (norrTc 



EPO-Internal t WPI Data 



1 de ,a 1)380 de donnees. et si realisable, termes de recherche utilises) 



a DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie 



Identification des documents cites, a vec. le cas echeant, I'lndication des 



passages pertinents 



US 5 471 001 A (ANDERSON H W ET AL) 

28 novembre 1995 (1995-11-28) 

cite dans la demande 

* le document en entier, en parti culier 

colonne 2, lignes 44-50 * 

US 3 123 635 A (PINTAURO N 0 ET AL) 
3 mars 1964 (1964-03-03) 
le document en entier 

MO 98 35929 A (BASF AKTIENGESELLSCHAFT) 
20 aout 1998 (1998-08-20) 
le document en entier 

FR 1 208 145 A (STAMICARB0N N.V.) 
22 fevrier 1960 (1960-02-22) 
le document en entier 

-/-- 



no. des revendications visees 



1-8 



QVoir la suite du cadre C pour la fin de la fete des documents HT1 " ! " 

_ [XJ Les documents de families de brevets sont indiques 



' Categories speciales de documents cites: 

A " d ^^^L d ™ SSant !2?J.? Wral de la technique, non " 
considere comme partcuOerement pertinent 

L " ^^"^ P 0 "^ ieter un doute sur une revendfcation de 
^Z %^ at§ deterTntner ,a ^te de publication d*une 
autre citation ou pour une nason speriate (telle o^i indiquee) 
•O" document se referant a une divulgation orate, a un usaoe a 
une exposition ou tous autres moyens y 

d^^f 11 ****** avanJ ,a date de depot international mats 
posteneurementa la date de priorrte^vendiquee 

Date a laquelle la recherche international e a ete effectivement achevee 

9 octobre 2000 



■X- document paiticufierement pertinent Hnven don reverxfiquee ne oeut 
.etre constderee comme nouvelJe ou comme impfio^waS^ 
inventive par rapport au document considere isoieS ^ aCt,v,te 
d °^^^^erement pertinent; I'tnven tion revendiquee 
PTPf^ ^consideree comme impliquant une activite niventive 
d^SfJSJ^S 1 681 assoc * a « "~ pKisieuKau?^ 

document qui (ail parte de la meme famine de brevets 
Uate <f expedition du present rapport de recherche imemafionale' ' 



Nom et adresse oostale de l adrnirtstiatioo chargee de la recherche intemationate 
r^^°Rt 5 S i ^ i K BreVe,S - P a ^8Pa«en«aan 2 



24/10/2000 

Fonctionnaire autorise 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



tntern \aJ Application No 

PCT/FR 00/01809 



C(C<mt*iuat4on) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Citation of doorant. with indication. wnere appropriate, ot the relevant passages 



Relevant to claim No. 



US 3 886 153 A (BERKOWITZ S) 
27 Hay 1975 (1975-05-27) 
the whole document 



Form PCT7ISA,210 (oonanu 



not Mcona CftOMH Jiiy 1992) 
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Patent document 
cited in search report 



Publication 
date 



'"tern ial Application No 

PCT/FR 00/01809 



Patent family 
member(s) 



US 5471001 



28-11-1995 



DE 
DE 
EP 
JP 
WO 



69511109 D 
69511109 T 

0797562 A 
10510808 T 

9618597 A 



US 3123635 



03-03-1964 



NONE 



W0 9835929 A 20-08-1998 



FR 1208145 A 22-02-1960 



DE 
AU 
BR 
CN 
EP 
PL 

DE 
GB 
NL 
NL 
US 



19705329 
6296198 
9807326 
1252048 
0968167 
335023 



1079620 B 
899771 A 

93024 
223106 

3096369 



C 
A 
A 



US 3886153 A 27-05-1975 



NONE 



Publication 
date 



02-09-1999 
24-02-2000 
01-10-1997 
20-10-1998 
20-06-1996 



13-08-1998 
08-09-1998 
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02-07-1963 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



I t D 5H^ n "TJON OF SUBJECT MATTER ~ " 

IPC 7 C07C51/42 C07C51/47 C07C55/14 



IWwn lal Application No 

PCT/FR 00/01809 



According to International Paten. gasi fication (IPC) Of to both national classification .PT 
a FIELDS SEARCHED 

Mjrtmum ^^ato, sealed (dassrficaton system Mowed by dasaficabon symbote, 



Documentation searched other 



than nwirru™ .dccumenn.ocn to the extent ma, such documents are incudes in ^ 



searched 



Bectronic data base consulted during the «ntemarjonal search (name of' 

EPO-Internal t WPI Data 



data base and. where practical, search terms used) 



C DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category 



Citation of document, wrth indication, where appropriate, of the relevant 



passages 



US 5 471 001 A (ANDERSON H W ET AL) 
28 November 1995 (1995-11-28) 
cited in the application 
* the whole document, in particular 
column 2, lines 44-50 * 

US 3 123 635 A (PINTAUR0 N D ET AL) 
3 March 1964 (1964-03-03) 
the whole document 

M0 98 35929 A (BASF AKTIENGESELLSCHAFT) 
20 August 1998 (1998-08-20) 
the whole document 

FR 1 208 145 A (STAHICARBON N.V ) 
22 February I960 (1960-02-22) 
the whole document 



fx] Further documents are listed in the continuation of box C. 
• Special categories of cited documents : 

"* d SSS^f I t?^ e9enc P ,stateo,tfie art which enot 
considered to be of particular relevance 

! " E " e ^*^^^^^ on or after the international 
I V do ^^ w ^^ytf^doutJts on prions claimfs) or 
citation or other special reason (as specified) 
"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or 
other means 

< *°^^^^P^totheimemational filing date but 
later than the priority date claimed 

Dale of the actual completion of the international search 

9 October 2000 

I Name and mailing address of the ISA 

l5f° P S^Sl?2P ,fice ' PB - S® 1 * Patentfaan 2 
NL-2280HVRijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 eponi 
Fax: (431-70) 340-3016 



Relevant todarm No. 



1-8 



-A 



|X | Pa,ent femly members are listed in annex. 

^ , TJ^£J?% Sh ? a,te '£ e National filing date 
orpnonty date and not tn conflict with the application hi 

^fi 0 r tesand ^ " £23v% " 



Pnrrn PCT.ISA'21 O < 



fJUlv 19921 



cannot be considered novel or cannot be considered to 
mvorve anmventive step when the dc^rrven^ tafen ^one 

^i^^S^iL ret€ ^ e; ^ d * IT ^ invention 
cannot be considered to involve an inventive steo wh~i 
torment is combined with one or nwX^ 6 
me^such cccnbination beng obvious to a person SSed 

' document merrrber of the same patent famfly 

Date of maHing of the international search report 

24/10/2000 

Authorized officer 

Allard, H 
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Date de 
publication 



Oems Internationale No 

PCT/FR 00/01809 



US 5471001 



28-11-1995 



US 3123635 



03-03-1964 



W0 9835929 A 20-08-1998 



FR 1208145 A 22-02-1960 



US 3886153 A 27-05-1975 



Membre(s) de la 
famille de brevet(s) 



DE 
DE 
EP 
JP 
M0 



69511109 D 
69511109 T 

0797562 A 
10510808 T 

9618597 A 



AUCUN 



DE 
AU 
BR 
CN 
EP 
PL 



19705329 
6296198 
9807326 
1252048 
0968167 A 
335023 A 



DE 
GB 
NL 
NL 

US 



1079620 B 
899771 A 

93024 
223106 

3096369 



C 
A 
A 



AUCUN 



Datede 
publication 



02-09-1999 
24-02-2000 
01-10-1997 
20-10-1998 
20-06-1996 



13-08-1998 
08-09-1998 
18-04-2000 
03-05-2000 
05-01-2000 
27-03-2000 



02-07-1963 



TRAFTE DE OPERATION EN MATIERE DE ^EVETS 

PCT 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou 
du mandataire 

R99075 


POUR SUITE vo ' r & notification de transmission du rapport de recherche Internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demands internationals n° 

PCT/FR 00/01809 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

28/06/2000 


(Date de priorite (la plus ancienne) 

(jour/mois/annee) \ 

29/06/1999 


Deposant " ^ 

RHODIA FIBER AND RESIN INTERMEDIATES 



Le present rapport de recherche Internationale, etabli par I'ad ministration chargee de la recherche Internationale, est transmis au 
deposant conformement a I'article 18. Une copie en est transmise au Bureau international. 



. feuilles. 



Ce rapport de recherche intemationale comprend 3 

[X| II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche intemationale a ete effectuee sur la base de la demande intemationale dans la 
langue dans laquelle elle a ete deposee, sauf indication contraire donnee sous le meme point. 

I I 'a recherche intemationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande intemationale remise a I'administration 

b. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acldes amines divulguees dans la demande intemationale (le cas echeant), 
la recherche international a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 
| | contenu dans la demande intemationale, sous forme ecrite. . 
I | deposee avec la demande intemationale, sous forme dechiff rable par ordinateur. 
| | remis ulterieurement a I'administration, sous forme ecrite. 
| j remis ulterieurement a I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

I I La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni ulterieurement ne vas pas au-dela de la 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete foumie. 

I I La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identiques a celles 
du listage des sequences presente par ecrit, a ete foumie. 



I I » a estlme* que certalnes revendlcatlons ne pouvalent pas falre I'objet d'une recherche (voir le cadre I). 
| | II y a absence duntte de I 'In vent Ion (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le tltre, 

PH le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant. 
[H Le texte a ete etabli par I'administration et a la teneur suivante: 



En ce qui concerne l'abreg£, 

|Y] le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reproduit dans le cadre III) a ete etabli par Tad ministration conformement a la regie 38.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a I'administration dans un delaj o"un mois a compter de la date d'expedrtion du present rapport 



de recherche intemationale. 
La figure des desslns a publier avec I'abrege est la Figure n° 



□ suggeree par le deposant. [X| Aucune des figures 

n parce que le deposant n'a pas suggere de figure. n est 4 P ub,ier - 

I | parce que cette figure caracterise mieux Pinvention. 



Formulaire PCT/ISA/210 (premiere feuille) (juiflet 1998) 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



1 



ande Internationale No 

T/FR 00/01809 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET OE LA DEMANDE 

CIB 7 C07C51/42 C07C51/47 C07C55/14 



Sejon la classification Internationale des brevets (CIB) ou a la fois selon la classification nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minim aJe consultee (systeme de classification suivi des symboles de class em ent) 

CIB 7 C07C 



Documentation consultee autre que la documentation minimaJe dans la mesure oil ces documents re! event des domaines sur lesquete a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de la recherche Internationale <nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal, WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINErTTS 



Categorie ° Identification des documents cites, avec, le cas echeant, I'indication des passages pertinents 



no. des re vendi cations visees 



US 5 471 001 A (ANDERSON H W ET AL) 

28 novembre 1995 (1995-11-28) 

cite dans la demande 

* le document en entier, en parti culier 

colonne 2, lignes 44-50 * 

US 3 123 635 A (PINTAURO N D ET AL) 
3 mars 1964 (1964-03-03) 
le document en entier 

WO 98 35929 A (BASF AKTIENGESELLSCHAFT) 
20 aout 1998 (1998-08-20) 
le document en entier 

FR 1 208 145 A (STAMICARB0N N.V.) 
22 fevrier 1960 (1960-02-22) 
le document en entier 

-/— 



1-8 



| X I Voir ,a sujte du cadre C pour la fin de la liste des documents 



El 



Les documents de families de brevets sent indiques en annexe 



Categories speciales de documents cites: 

<\" document definissant I'etat general de la technique, non 

considere com me particulierement pertinent 
£' document anterieur, mais publie a la date de depot international 

ou apres cette date 

document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
"O" document se referant a une divulgation orale, a un usage, a 

une exposition ou tous autres moyens 
"P" document publie avant la date de depot international, mais 
posterieurement a la date de priorite revendiquee 



T" document ulterieur publie apres la date de depdt international ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a Tetat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou fa theorie constituant la base de I'invention 

"X" document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee ne peut 
§tre consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y" document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee 

ne peut etre consideree comme impliquant une activite inventive 
lorsque le document est associe a un ou piusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evidente 
pour une personne du metier 

document qtri fait partie de la meme famille de brevets 



Date a laquelle la recherche Internationale a ete effectivement achevee 

9 octobre 2000 


Date o" expeo5tion du present rapport de recherche international . 

24/10/2000 


Nom et adresse postale de l*administration chargee de la recherche intemationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 PatentJaan 2 
NL -2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo rt, 
Fax: (+31-70) 340-3016 


Fonctionnaire autorise 

Allard, M 
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C(sulte) DOCUMENTS CONSIDERES COM ME PERTINENTS — — — — — 
Categorte 1 Identification des documents cttes, avec.te cas ecneant, I'lndlcatlondes 



I 



ande Internationale No 

tl/FR 00/01809 



passages pertinents 



no. des revendications visees 



US 3 886 153 A (BERKOWITZ S) 
27 mai 1975 (1975-05-27) 
le document en entier 



Formulaire PCT/ISA/5MO (stile de la deuweme feuiBe) QiMet 1992) 



page 2 de 2 



rERN/ 

9* 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

Ration on patent family members 



T 



latlonal Application No 



! Patent document 
| cited in search report 


Publication 
date 


Patent family 
member(s) 


Publication 
date 



US 


5471001 


A 


28-11-1995 


DE 


69511109 0 


02-09-1999 










nr 


69511109 T 


24-02-2000 










tr 


0797562 A 


01-10-1997 










ID 


10510808 T 


20-10-1998 










WU 


9618597 A 


20-06-1996 


US 


3123635 


A 


03-03-1964 


NONE 






wo 


9835Q2Q 


A 

H 


OA no inno 


DE 


19705329 A 


13-08-1998 










A 1 1 

AU 


6296198 A 


08-09-1998 










BR 


9807326 A 


18-04-2000 










O ft 1 

CN 


1252048 T 


03-05-2000 










EP 


0968167 A 


OR— ftl — 9nnn 










PL 


335023 A 


27-03-2000 


FR 


1208145 


A 


22-02-1960 


DE 


1079620 B 












GB 


899771 A 












NL 


93024 C 












NL 


223106 A 












US 


3096369 A 


02-07-1963 


US 


3886153 


A 


27-05-1975 


NONE 







Form PCT/ISA/210 (patent famSy annex) (July 1 992) 



to t cngg/i^ 

PATENT COOPERATION TRpJ^Y 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 

(PCT Article 36 and Rule 70) 



Applicant's or agent's file reference 
R99075 


rrkD riIDTurD r SeeNotificationofTransmittaloflnternational Preliminar\ f 
FURTHLR ACTIOIN Examination Report (Form PCT/IPEA/416) 


International application No. 


International filing date {day/ month/year) 


Priority date {day/montlvyear) 


PCT/FR00/01809 


28 June 2000 (28.06.00) 


29 June 1999 (29.06.99) 


International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 




C07C 51/42 






Applicant 

RHODIA POLY AMIDE INTERMEDIATES 



1 . This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining Authority 
and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



This REPORT consists of a total of 

□ 



. sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have been 
amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see Rule 
70. 1 6 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of 



sheets. 



This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to noveltv. inventive step or industrial applicabilitv: 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



I 


I2SI 


II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 


□ 



Date of submission of the demand 

24 January 2001 (24.01.01) 


Date of completion of this report 

17 April 2001 (17.04.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (July 1998) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



ational application No. 

PCT/FR00/01809 



I. Basis of the report 



1. With regard to the elements of the international application:* 
| | the international application as originally filed 

the description: 

pages 1-4 

pages 

pages 



, as originally filed 



. filed with the demand 



, filed with the letter of 



the claims: 

pages 

pages 

pages 

pages 



. as originally filed 

, as amended (together with any statement under Article 19 

.filed with the demand 



, filed with the letter of 



□ 



the drawings: 

pages 

pages 

pages 



, as originally filed 



filed with the demand 



filed with the letter of 



| | the sequence listing part of the description: 

pages 

pages 

pages 



, as originally filed 



. filed with the demand 



mJ filed with the letter of 



2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in which 
the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language which is: 

[ | the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23. 1(b)). 

1 I the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

the language of the translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 55.2 and/ 
or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

I I contained in the international application in written form. 

filed together with the international application in computer readable form. 

furnished subsequently to this Authority in written form. 

furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 
international application as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 
been furnished. 



□ 
□ 
□ 
□ 



□ 
□ 



The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ 

the description, pages 

n 

the claims, Nos. 

1 I the drawings, sheets/fig 



^ I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 
1 — ' beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).** 

* Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "originally filed" and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70.16 
and 70.17). 

* * Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this report. 
^ 



Form PCT/IPEA/409 (Box I) (July 1998) 



INTERNATIONAL PI^MINARY EXAMINATION REPORT 



ptemational application No. 
"PCT/FR 00/01809 



ItZTl" H *"? ^ U . nder ArtiClC 35(2) WitH reg3rd t0 nOVel ^ inventiv * or industrial applicabilit> , 
citations and explanations supporting such statement appncaDiiit> , 



Statement 
Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (IA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1-8 



1-8 



1-8 



Citations and explanations 

The method according to Claim 1 differs from the method 
known from US-A-5 471 001 (Dl) in that the dispersion and 
stirring of the crystals in a liquid medium are carried 
out on the crystals collected after crystallization, 
whereas according to the method known from Dl, an 
ultrasonic stirring is carried out on a moether liquor 
containing dissolved adipic acid and nascent crystals. 
The method according to Claim 1 is novel. 

The crystals obtained according to the method of Dl have 
good flowability and a low tendancy to cake. In light of 
Dl, the problem addressed by the invention is to provide 
another method that has the same advantages as that of Dl . 
There is nothing in the prior art to suggest that a 
solution to said problem could be obtained by stirring the 
crystals in a liquid medium after crystallization instead 
of carrying out ultrasonic stirring of nascent crystals. 
The method according to Claim 1 therefore meets the 
requirements of PCT Article 33(2) and (3). 
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La presente invention concerne un procede de fabrication d'acide adipique, 
plus particulierement de cristaux d'acide adipique. 

Elle est relative plus concretement a un procede de traitement des cristaux d'acide 
adipique obtenus en sortie de cristaliisation. 

L'acide adipique est un grand produit intermediate, notamment dans le domaine 
des polymeres et plus particulierement du polyamide et dans la synthese des 
polyurethanes. 

L'acide adipique est en general synthase par oxydation par I'acide nitrique d'un 
melange cyclohexanone/cyclohexanol en presence de catalyseurs d'oxydation comme le 
vanadium et le cuivre. 

L'acide adipique est recupere et purifie par des operations successives de 
cristaliisation. 

Au cours de ces operations. I'acide adipique est notamment separe des autres 
aades dicarboxyliques formes comme I'acide glutarique, I'acide succinique 

Les cristaux d'acide adipique produits en sortie de cristaliisation sont generalement 
de forme oblongue et de surface tres irreguliere. 

L'acide adipique est generalement stocke dans des futs ou containers de grandes 
d.men Sl ons et eventuellement transport* sur le lieu de son utilisation par exemple les 
installations de fabrication de polyamide ou de sel adipate d'hexamethylene diamine 
Au cours de ce stockage et eventuellement transport, il se produit souvent un 
mottage. c'est-a-dire un collage de plusieurs cristaux entre eux. Ce phenomene est tres 
penal.sant car il diminue fortement la cou.abi.ite de I'acide adipique lors de .'alimentation 
> des cnstaux dans les installations par exemple de polymerisation. 

Le brevet US 5 471 001 propose un procede particulier de cristaliisation de I'acide 
ad ip ,que avec utilisation d'ultra-sons. Les cristaux obtenus presentent une meilleure 
cou.abi.ite et une faculte de ''mottage" plus faible au cours du stockage et du transport 
Un des buts de la presente invention est de proposer un procede permettant la 
) fabncafon de cristaux d'acide adipique presentant une forme et un etat de surface 
particuliers pour obtenir une bonne coulabilrte lors du chargement ou du dechargement 
ou plus generalement du transport de ces cristaux, et une faculte de "mottage" diminuee 

A cet effet, ('invention propose un procede de fabrication de cristaux d'acide 
adrpique consistant a traiter les cristaux obtenus apres cristaliisation selon un procede 
comprenant les etapes de disperser lesdits cristaux dans un milieu liquide, d'agiter ledrt 
m,l.eu Hquide pendant une duree determinee pour obtenir la forme et I'etat de surface 
des cnstaux desires, puis a separer lesdits cristaux traites dudit milieu liquide 
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Selon une autre caracteristique de I'invention le milieu liquide est de preference de 
I'eau ou un melange eau/acide acetique en toutes proportions. 

Les conditions de temperature pour la mise en ceuvre de ce traitement, 
et notamment pendant I'etape d'ag'rtation du milieu liquide ne sont pas critiques. 
5 Toutefois, il est preferable que dans le domaine de temperature choisi, la solubilite 

de I'acide adipique dans le milieu liquide reste faible, par exemple a une valeur inferieure 
a, environ, 2 g/l a 20°C. Le domaine de temperature prefere de I'invention est compris 
entre 20°C a 70°C, avantageusement entre 20°C et .60°C. 

Dans certains cas, il pourra etre avantageux de refroidir le milieu liquide a une 
10 temperature inferieure a 20°C, avant de separer les cristaux dudit milieu liquide. 

De meme, la puissance de I'agitation devra etre suffisante pour eviter des gradients 
de concentration trop importants en acide adipique ou autres composes contenus dans 
le milieu. Toutefois, cette puissance ne devra pas etre trop eleve pour eviter de casser 
les cristaux. 

15 Selon une nouvelle caracteristique de I'invention, la concentration ponderale en 

cristaux d'acide adipique dans le milieu liquide est superieure a 5 % (rapport masse 
solide/ masse solide + masse liquide) et avantageusement entre 5 % et 60 % en poids. 

La concentration en cristaux peut avoir une influence sur le resultat du traitement. 
En effet, plus le nombre de cristaux est important, plus I'effet de lissage de la surface de 
20 ceux-ci pourra etre important. Toutefois, une concentration trop elevee peut etre nefaste 
au precede car elle ne permettra pas d'obtenir un effet de lisssage correct, et peut 
entrainer une agglomeration de cristaux entre eux. 

Selon I'invention, il est preferable que les cristaux d'acide adipique destines a etre 
disperses presentent une taille moyenne comprise entre 100 urn et 1000 urn. 
25 avantageusement entre 200 et 700 urn. 

Ces cristaux peuvent etre soumis a un broyage prealable, si leur taille moyenne 
apres cristaliisation est trop elevee. 

Apres traitement selon le precede, les cristaux ont une taille moyenne comprise 
entre 50 urn et 1000 jim environ. 

30 Toutefois, les failles moyennes precisees ci-dessus ne sont indiquees qu'a titre 

d'illustration et correspondent aux domaines preferentiels. Le precede de I'invention peut 
egalement s'appliquer a des cristaux de taille moyenne inferieure ou superieure. 

Selon un mode de realisation prefere de I'invention, le traitement des cristaux est 
obtenu par mise en mouvement du milieu liquide. Cette mise en mouvement du milieu 

35 liquide peut etre une agitation de celui-ci realisee par un ou plusieurs agitateurs 

presentant des formes de mobile variees et classiquement utilisees dans le domaine de 
I'agitation des suspensions. 
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Pour ameliorer I'effet du traitement, des chicanes peuvent etre disposees dans le 
reacteur contenant le milieu liquide. 

Cette mise en mouvement du milieu liquide peut egalement etre obtenue par une 
mise en rotation du milieu liquide dans un dispositif du type essoreuse ou centrifugeuse. 

Enfin de maniere generate, I'invention comprend tous les moyens et dispositifs 
capables de mettre en mouvement un liquide dans un reacteur ou une cuve. En effet, 
d'autres installations ou dispositifs que ceux decrits ci-dessus pourraient etre utilises 
sans sortir pour ceia du cadre de I'invention. 

Par ailleurs, le precede de ('invention permet accessoirement de realiser un lavage 
des cristaux d'acide adipique. Ainsi, la teneur en acide nitrique est fortement diminuee. 

Les cristaux d'acide adipique traites selon le precede de I'invention presente une 
forme de galet a surface lisse. Les galets ont des formes variees, notamment oblongues 
ne presentant aucune arete vive. 

Les cristaux ainsi traites presentent une faible tendance au mottage. En outr- i^ur 
forme sans arete vive et leur surface lisse permettant d'obtenir un deplacement aise d'un 
agglomerat par rapport a I'autre quand ils sont isoles du milieu liquide et seches. 

De ce fait, les cristaux d'acide adipique obtenus par le precede de I'invention 
presentent une excellente coulabilite et une tres faible faculte de mottage. 

II est done possible de stocker et transporter ces produits pendant des durees 
longues et dans des conditions d'atmosphere non controlees. 

Le remplissage des containers de stockage et de transport est aise ainsi que le 
destockage ou I'alimentation dans des reacteurs. 

L'invention sera mieux illustree au vu des exemples ci-dessous donnes uniquement 
a litre indicatif et en reference aux figures annexees dans lesquelles : 

- la figure 1 represente une vue realisee au microscope a balayage electronique 
avec un facteur de grossissement de 20, d'un echantillon de cristaux d'acide adipique 
non traite par le precede de I'invention, et 

- la figure 2 represente une vue realisee au microscope a balayage elecronique 
avec un facteur de grossissement de 20 d'un echantillon des cristaux represents a la 
figure 1 apres traitement par le precede de I'invention. 

Des cristaux d'acide adipique obtenus par cristallisation a partir d'une solution 
aqueuse d'acide adipique ont une taille moyenne de 600 urn. La forme de ces cristaux 
est illustree a la figure 1. Ces cristaux forment des blocs de forme oblongue presentant 
une surface tres irreguliere comprenant des petits grains colles ou agglomeres en 
surface et de nombreuses fissures ou cavites. 200 g de cristaux sont disperses dans 
330 g d'eau contenue dans une cuve equipee d'un agitateur. La concentration des 
cristaux dans le milieu liquide est de 40 % en poids. 
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Le melange est maintenu sous agitation pendant une heure a une temperature de 

25°C. 

Apres filtration et sechage en lit fluidise a 100°C pendant une heure, les cristaux 
d'acide adipique obtenus presentent une taille moyenne de 600 pm. 
5 L'aspect de ces cristaux, iilustre par la figure 2, demontre clairement I'effet du 

precede de I'invention. En effet, les cristaux ont toujours une forme de galet oblongue, 
mais ieur surface est lisse avec peu de particules collees. 

Apres un stockage des cristaux dans un emballage classique pendant plusieurs 
jours dans une atmosphere normale, Ieur alimentation dans un reacteur n'a pose aucun 
10 probleme. Aucune agglomeration ou mottage n'a ete constate. 
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REVENDICATIONS 

1 - Precede de fabrication de cristaux d'acide adipique a partir d'acide adipique 
obtenu par cristallisation caracterise en ce qu'il consiste a disperser les cristaux d'acide 
adipique recueillis en sortie de cristallisation dans un milieu liquide, en agitant ledit milieu 
liquide puis a separer lesdits cristaux dudit milieu liquide. 

2 - Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que le milieu liquide est de 
I'eau ou un melange eau/acide acetique. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que la temperature du 
milieu liquide est comprise entre 20°C et 70°C. 

4 - Procede selon I'une-des revendications precedentes, caracterise en ce que la 
concentration ponderale en acide adipique dans le milieu liquide est superieure ou egale 
a 5 %. 

5 - Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que la concentration 
ponderale en acide adipique dans le milieu liquide est comprise entre 5 % et 60 %. 

6 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les 
cristaux d'acide adipique avant dispersion ont une taille moyenne comprise entre 100 urn 
et 1000 nm. 

7 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que les 
cristaux separes de la dispersion ont une taille comprise entre 50 \xm et 1000 urn. 

8 - Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le 
milieu liquide est refroidi avant la separation des cristaux traites. 
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Fig. 2 



